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154) DISPERSION DE DIOXYDE DE TITAN E, POUDRE A BASE DE DIOXYDE DE TITANE, LEUR UTILISATION 



dioxyde de titane obtenue par elimination de I'eau de la dis- 
persion ci-dessus definie. 

Enfin, I'invention concerne I' utilisation de cette dispersion 
ou de cette poudre pour la preparation de formulations 
pour cosmetiques, pour vernis, pour peintures, dans les 
plastiques, et en particulier de compositions cosmetiques 
anti-UV. 



Il lll lll l llill l lll II 



^ DANS LES FORMULATIONS COSMETIQUES. 

\Sn La presente invention concerne une dispersion de par- 
tlcljles de dioxyde de titane anatase obtenue par: 

1. Hydrolyse d'un compose du titane A en presence d'au 
moins un compose B choisi notamment parmi: 

(i) les acides qui presentent: 

- soit un groupement carboxyle et au moins deux groupe- 
ments hydroxyles et/ou amines, 

- soit au moins deux groupements carboxyles et au 
moins un groupement hydroxyle et/ou amine, 

(ii) certains acides phosphoriques organiques, et en pre- 
sence de germes de dioxyde de titane anatase presentant 
une taille d'au plus 8 nm et dans un rapport ponderal ex- 
prime en TiO ? present dans les germes/titane present 
avant introduction des germes dans le milieu d'hydrolyse, 
exprime en TiO ? , compns entre 0,01% et 3%. 

2. Recuperation des particules obtenues a la suite de 
I' hydrolyse et remise en dispersion de ces particules. 

3. Traitement des particules issues de I'elape 2 par preci- 
pitation d'une couche d'au moins un compose du cerium 
et/ou du fer. 

4. Traitement des particules issues de I'etape 3 par preci- 
pitation d'une couche d'au moins un se I, oxyde ou hydro- 
xyde metallique sous forme simple ou mixte. 

L'invention concerne aussi une poudre a base de 
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DISPERSION DE DIOXYDE DE TITANE, POUDRE A BASE DE DIOXYDE DE TITANE 
LEUR UTILISATION DANS LES FORMULATIONS COSMETIQUES 

5 La pr§sente invention concerne une nouvelle dispersion de dioxyde de titane 

anatase pr6sentant des propri§t6s anti-UV, utilisable notamment dans les formulations 
cosrn§tiques. 

II est connu d'utiliser le dioxyde de titane en tant qu'agent anti-UV dans de 

1 0 nombreuses applications eri particulier en cosmetique. 

Le dioxyde de titane utilise est en g6n6ral de type cristallin rutile car ce dernier 
prSsente de plus faibles proprtetes photocatalytiques que I'anatase. Ce point est 
essentiel, car le dioxyde de titane photocatalytique degrade en presence de lumtere les 
compos6s organiques qui se trouvent & son contact. Cette propri6t§ pr6sente de grands 

1 5 inconvSnients essentiellement dans le domaine de la cosm6tique. 

Le dioxyde de titane de type cristallin anatase, 6tant connu pour ses propri6t§s 
photocatalytiques 6lev6es n'est done pas utilise dans ces applications. Pourtant, il 
pr§sente sous certains aspects des avantages plus int§ressants que le dioxyde de 
titane type rutile. En particulier, on contrdle facilement sa taille : il est done ais6 d'obtenir 

20 des particules de dioxyde de titane anatase de faible taille, et qui incorpor§es dans des 
formulations sont invisibles. Au contraire, le dioxyde de titane rutile donne souvent un 
aspect blanchatre aux formulations. Dans les formulations cosmStiques, on observe, 
lors de leur application, un blanchiment sur la peau. 

D'un autre c6t6, le blocage des proprtetes photocatalytiques du dioxyde de titane 

25 de type cristallin anatase est difficile. II a d6j& 6t6 propos6 de bloquer cette propri§t6 par 
d6p6t de couches de sels, oxydes ou hydroxydes mStalliques tels que silice ou alumine 
& la surface des particules. Cependant, ce traitement n'est pas toujours suffisant, et 
lorsque le dioxyde de titane trait§ est utilis6 dans des formulations organiques, 
notamment les formulations cosmStiques, on observe en I'absence d'oxygdne un 

30 bleuissement des formulations correspondant & la degradation photocatalytique des 
composants de la formule. 

Un but de la pr6sente invention est de proposer un dioxyde de titane de type 
cristallin anatase dont les propri§t§s photocatalytiques seraient contrdtees de manidre & 
35 pouvoir I'utiliser dans des. formulations & base de compos6s organiques, sans d6grader 
les autres composants des formulations ou les substrats sur lesquels elles sont 
d6pos6es et en 6vitant notamment le bleuissement caractSristique des formulations 
cosm6tiques. 
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Dans ce but, I'invention concern e une dispersion de particules de dioxyde de 
t'rtane anatase obtenue par : 

1. hydrolyse d'au moins un compose du titane A en presence d'au moins un 
5 compose B choisi parmi : 

(i) les acides qui presentent : 

- soit un groupement carboxyle et au moins deux groupements hydroxyles et/ou 
amines, 

- soit au moins deux groupements carboxyles et au moins un groupement 
10 hydroxyle et/ou amine, 

(ii) les acides phosphoriques organiques de formules suivantes : 



15 HO O R2 O OH 

Ml I II / 



20 



P - (C) n _ P 
/ I \ 

HO R1 OH 



HO O OH O OH 
\ll I II / 
P - C - P 

25 / I \ 

HO R3 OH 

O OH 
II / 

30 HO O CH 2 - P - OH 

\ll / 
P_CH 2 -[N_ (CH 2 ) m ] p -N 
/ I \ 

HO CH 2 CH 2 - P- OH 

35 I II \ 

O = P- OH O OH 

I 

OH 

40 dans lesquelles, n et m sont des nombres entiers compris entre 1 et 6, p est un 

nombre entier compris entre 0 et 5, R1 , R2, R3 identiques ou differents reprdsentant un 
groupement hydroxyle, amino, aralkyl, aryl, alkyl ou I'hydrogene, . 

(iii) les composes capables de liberer des ions sulfates en milieu acide, 

(iv) les sels des acides decrits ci-dessus, 

45 et en presence de germes de dioxyde de titane anatase presentant une taille d'au 

plus 8 nm et dans un rapport ponderal exprime en Ti0 2 present dans les germes/titane 
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pr6sent avant introduction des germes dans le milieu d'hydrolyse, expim6 en TiQ 2 , 
compris entre 0,01% et 3 %. 

2. recuperation des particuies obtenues a la suite de I'hydrolyse et remise en 

dispersion de ces particules, 
5 3. traitement des particules issues de l'6tape 2 par precipitation d'une couche d'au 

moins un compose du c6rium et/ou du fer, 

4. traitement des particules issues de Tetape 3 par precipitation d'une couche d'au 
moins un sel, oxyde ou hydroxyde m6tallique sous forme simple ou mixte. 

Dans ce but, I'invehtion concerne egalement une poudre & base de dioxyde de 
1 0 titane obtenue par elimination de I'eau de la dispersion ci-dessus definie. 

[.'invention concerne aussi I'utilisation de cette dispersion et de cette poudre en 
tant qu'agent anti-UV dans les formulations pour cosmetiques ; et plus particuli6rement 
une composition cosmetique anti-UV comprenant au moins une dispersion et/pu au 
moins une poudre selon I'invention, en quantite telle que la teneur de ladite composition 
1 5 en dioxyde de titane est d'au moins 1 %, de preference d'au plus 25 % en poids. 

D'autres caract6ristiques, details et avantages de I'invention apparaitront plus 
clairement & la lecture de la description et des exemples qui vont suivre. 

20 ^invention concerne tout d'abord une dispersion de particules de dioxyde de 

titane anatase obtenue par : 

1. hydrolyse d'au moins un compose du titane A en presence tfau moins un 
compose B choisi parmi : 

(i) les acides qui presentent : 

25 - soit un groupement carboxyle et au moins deux groupements hydroxyles et/ou 

amines, 

- soit au moins deux groupements carboxyles et au moins un groupement 
hydroxyle et/ou amine, 

(ii) les acides phosphoriques organiques de formules suiyantes ; 

30 

HO O R2 O OH 
Ml I II / 

P - (C) n - P 
/ I \ 

35 HO R1 OH 



40 



HO O OH O OH 
Ml I II / 

P - C - P 
/ I \ 

HO R3 OH 
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40 



O OH 
II / 

HOO CH 2 - P - OH 

Ml / 
P-CH 2 - [N- (CH 2 )J P -N 

/ I \ 

HO CH 2 CH 2 - P- OH 

| II \ 

O = P- OH O OH 

I 

OH 



15 dans lesquelles, n et m sont des nombres entiers compris entre 1 et 6, p est un 

nombre entier compris entre 0 et 5, R1, R2, R3 identiques ou different? representant un 
groupement hydroxyle, amino, aralkyl, aryl, alkyl ou I'hydrogene, 

(iii) les composes capables de liberer des ions sulfates en milieu acide, 

(iv) les sels des acides decrits ci-dessus, 

20 et en presence de germes de dioxyde de titane anatase presentant une taille d'au 

plus 8 nm et dans un rapport ponderal exprime en Ti0 2 present dans les germes/titane 
present avant introduction des germes dans le milieu d'hydrolyse, exprime en Ti0 2 . 
compris entre 0,01 % et 3 %. 

2. recuperation des particules obtenues a la suite de I'hydrolyse et remise en 

25 dispersion daces particules, 

3. traitement des particules issues de I'etape 2 par precipitation d'une couche d'au 
moins un compose du cerium et/ou du fer, 

4. traitement des particules issues de I'etape 3 par precipitation d'une couche d'au 
moins un sel, oxyde ou hydroxyde metallique sous forme simple ou mixte. 

30 

Par dispersion de particules de dioxyde de titane, on entend ici et pour toute la 
description tout systeme constitue de fines particules de dimensions colloidales a base 
d'oxyde et/ou d'oxyde hydrate (hydroxyde) de titane, en suspension dans une phase 
liquide notamment aqueuse. On notera que le titane peut se trouver soit totalement 
35 sous forme de colloides, soit simultanement sous forme d'ions et de colloides. sans 
toutefois que la proportion repr6sentee par la forme ionique n'excede 10 % environ du 
total du titane dans la dispersion de particules colloidales. Selon I'invention, on met de 
preference en oeuvre des dispersions colloidales dans lesquelles le titane est 
totalement sous forme colloidale. 



Le precede de preparation de la dispersion selon la presente invention corriprend 
done plusieurs etapes et en premier lieu une etape d'hydrolyse d'une solution de depart 
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comprenant un compos© du Wane A, un compose B tel que defini precedemment et des 
germes de dioxyde de titane. 

Cette solution de depart, destinee a etre hydrolysee, est de preference totalement 
aqueuse ; eventuellement on peut ajouter un autre solvant, un alcool par exemple, a 
5 condition que le compose du titane A et le compose B utilises soient alors 
substantieilement solubles dans ce melange. 

En ce qui concerne le compose du titane A, on utilise en general un compose 
choisi parmi les halogenures, les oxyhalogenures, les alcoxydes de titane, les sulfates 
et plus particulierement les sulfates synthetiques. 
10 On entehd par sulfates synthetiques des solutions de sulfates de titanyle realisees 

par echange d'ions a partir de solutions de chlorure de titane tres pures ou par reaction 
d'acide sulfurique sur un alcoxyde de titane. 

De preference, on opere avec des composes du titane du type halogenure ou 
oxyhalogenure de titane. Les halogenures ou les oxyhalogenures de titane plus 
15 particulierement utilises dans la presente invention sont les fluorures, les chlorures, les 
bromures et les iodures (respectivement les oxyfluorures, les oxychlorures, les 
oxybromures et les oxyiodures) de titane. 

Selon un mode particulierement prefere, le compose du titane est I'oxychlorure de 

titane TiOCI 2 . 

20 La quantite de compose de titane A presente dans la solution a hydrolyser n'est 

pas critique. 

La solution initiate contient en outre au moins un compose B te l que d6fini 
precedemment. A titre d'exemples non limitatifs de composes B entrant dans le cadre 
de la presente invention, on peut citer notamment : 
25 - les acides hydroxypolycarboxyliques, et plus particulierement les acides 

hydroxydi- ou hydroxytricarboxyliques tels que I'acide citrique, I'acide maleique et I'acide 
tartrique. 

- les acides (polyhydroxy)monocarboxyliques, comme par exemple I'acide 

glucoheptonique et I'acide gluconique, 
30 -les acides poly(hydroxycarboxyliques), comme par exemple I'acide tartrique, 

- les monoacides dicarboxyliques et leurs amides correspondantes, comme par exemple 

I'acide aspartique, I'asparagine et I'acide glutamique, 

- les aminoacides mpnocarboxyliques, hydroxytes ou non, comme par exemple la lysine, 

la serine et la threonine, 
35 - faminotriphosphonate de methylene, l'6thylenediaminotetraphosphonate de 

m&hylene, le triethylenetetraaminohexaphosphonate de methylene, le 

t6traethylenepentaaminoheptaphosphonate de methylene, le 

pentaethylenehexaaminooctaphosphonate de m6thylene, 
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- le diphosphonate de m6thy!6ne; de 1,1* 6thyl6ne; de 1,2 §thyl6ne; de 1,1' propylene; 
de 1,3 propylene; de 1 ,6 hexamfethytene; le 2,4 dihydroxypentam6thyldne - 2,4 
diphosphonate; le 2,5 dihydroxyhexamethyldne - 2,5 disphosphonate ; le 2,3 
dihydroxybutyl6ne - 2,3 diphosphonate ; le 1 hydroxybenzyle -1,1' diphosphonate ; le 
5 1 amino6thyl6ne 1-1' diphosphonate ; l'hydroxym6thytene diphosphonate ; le 1 

hydroxyethytene 1,1' diphosphonate ; le 1 hydroxypropyldne 1-1' diphosphonate ; le 1 
hydroxybutyldne 1 - V diphosphonate ; le 1 hydroxyhexamethyldne - 1 ,V 
diphosphonate. 

Comme d6ja indiqu§, il est 6galement possible d'utiliser £ titre de compos6 B tous 
10 les sels des acides prScites. En particulier, ces sels sont soit des sels alcalins, et plus 
particulterement des sels de sodium, soit des sels d'ammonium. 

Ces composes peuvent §tre choisis aussi parmi Pacide sulfurique et les sulfates 
d'ammonium, de potassium,... 

De pr§f6rence, les compos6s B tels que definis ci-dessus sont des compos6s 
15 hydrocarbon§s de type aliphatique. Dans ce cas, la longueur de la chaine principale 
hydrocarbon^ n'excdde pas de pr6f6rence 15 atomes de carbone, et plus 
pr6f6rentiellement 1 0 atomes de carbone. 

La quantity de compost B n'est pas critique. D'une manidre g6n6rale, la 
concentration molaire du compos§ B par rapport k celle du compos6 du titane A est 
20 comprise entre 0,2 et 1 0 % et de pr6f6rence entre 1 et 5 %. 

Enfin la solution de d6part comprend des germes de dioxyde de titane utilises 
d'une manidre sp6cifique. 

Ainsi, les germes de dioxyde de titane utilises dans la pr6sente invention doivent 
presenter tout d'abord une taille inf6rieure & 8 nm, mesur6e par diffraction X. De 
25 pr6f6rence, on utilise des germes de dioxyde de titane pr6sentant une taille comprise 
entre3et5nm. . 

Ensuite, le rapport pond6ral du dioxyde de titane present dans les germes sur le 
titane pr§sent dans le milieu d'hydrolyse avant introduction des germes - c f est-&-dire 
apport6 par le compose du titane A - et exprim6 en Ti0 2 est compris entre 0,01 et 3 %. 
30 Ce rapport peut &tre pr6f§rentiellement compris entre 0,05 et 1,5 %. La r6union de ces 
deux conditions sur les germes (taille et rapport pond6ral) associ6e au proc6d6 tel que 
d6crit pr6c6demment permet de contrdler pr6cis6ment la taille finale des particules de 
dioxyde de titane en associant k un taux de germes une taille de particule. On peut ainsi 
obtenir des particules dont la taille varie entre 25 et 1 00 nm. 
35 On utilise des germes de dioxyde de titane sous forme anatase de manure & 

induire la precipitation du dioxyde de titane sous forme anatase. G6n6ralement, du fait 
de leur petite taille, ces germes se pr6sentent plutdt sous la forme d'anatase mal 
cristallis6. Les germes se presentent habituellement sous la forme d'une suspension 
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aqueuse constitute de dioxyde de titane. lis peuvent Stre g6n6ralement obtenus de 
manidre connue par un precede de neutralisation d'un sel de titane par une base. 

U6tape 1 consiste k r6aliser I'hydrolyse de cette solution de depart par tout moyen 
connu de I'homme du metier et en g6n6ral par chauffage. Dans ce dernier cas, 
5 I'hydrolyse peut de preference §tre effectu§e k une temperature superieure ou 6gaie k 
70°C. On peut aussi travailler dans un premier temps k une temperature inf6rieure k la 
temperature d'ebullition du milieu puis maintenir le milieu d'hydrolyse en palier k la 
temperature d'6bullition. 

10 Une fois I'hydrolyse realisee, le dioxyde de titane obtenu est r6cup6r6 au cours de 

I'etape 2 par separation du solide pr6cipit6 des eaux meres avant d'etre redisperse dans 
un milieu liquide de manidre & obtenir une dispersion de dioxyde de titane. Ce milieu 
liquide peut 6tre acide ou basique. II s'agit de preference d'une solution basique, par 
exemple d'une solution aqueuse de soude. 

15 Selon une variante particuliere, au cours de retape 2, apr6s la recuperation des 

particules obtenues k la suite de I'hydrolyse et avant leur remise en dispersion, on 
neutralise les particules et on leur fait subir au moins un lavage. Les particules peuvent 
§tre r6cup6r6es par exemple par centrifugation de la solution issue de I'hydrolyse, elles 
sont ensuite neutralis6es par une base, par exemple une solution d'ammoniaque ou de 

20 soude, puis on les lave en les redispersant dans une solution aqueuse, enfin les 
particules sont s6par6es de la phase aqueuse de lavage. Apres 6ventuellement un ou 
plusieurs autres lavages du m§me type, les particules sont remises en dispersion dans 
une solution acide ou basique. 

L'extrajt sec la dispersion k la suite de retape 2 n'est pas critique, il est en g6n6ral 

25 de I'ordre de 25 % en poids. 

II peut 6tre avantageux d'introduire des dispersants entre les 6tapes 2 et 3 et/ou 
au cours de retape 2. 

Ces dispersants peuvent §tre choisis parmi les acides polycarboxyliques et leurs 
30 sels, tels que les sels de m6taux alcalins ou d'ammonium. On peut par exemple utiliser : 
les acides polyacryliques substitu6s ou non, les copolymdres acryliques, ces derniers 
peuvent comprendre des unites monom6res telles que des d6riv6s de I'acide sulfonique, 
par exemple Tacide 2-acrylamido 2-m6thyl propane sulfonique. 

En g6n6ral, les dispersant presentent une masse mol6culaire comprise entre 1000 
35 et 400 000. 

On peut utiliser 6galement de la polyvinylpyrrolidone (PVP), par exemple de 
masse mol6culaire 40 000. 
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Ces dispersants sont en g6nfiral utais6s darts une quantite dans une quantite d'au 
moins 1 % en poids par rapport au dioxyde de iitane, de preference d'au plus 35 %. 

Au cours de l*6tape 3, on pr6cipite une couche d'au moins un compose du c6rium 
5 et/ou du f er & la surface des particules de dioxyde tie titane. 

Ces composes sont en g6n6ra| des sels, oxydes ou hydroxydes de c6rium ou de 
fer. De preference, il s'agit d'hydroxydes. Pour le c6rium, il peut s'agir d'un sel de cerium 
choisi parmi I'acetate de cerium, le sulfate de cerium ou le chlorure de c6rium. 

De m§me, pour le depdt du fer, il peut s'agir d'un chlorure, d'un sulfate ou d'un 
10 acetate de fer. 

Utilisation de nitrate de cerium ou de nitrate de fer est fortement d6conseiliee, 
car le traitement obtenu peut avoir tendance a ne pas procurer I'effet recherche et de 
conduire, au contraire, & un effet de photo-bleuissement de la formulation dans laquelle 
la dispersion de dioxyde de titane serait utilis6e. 

1 5 II est possible de ne pr6cipiter que des composes du cerium ou que des composes 

du fer ou 4 la fois des composes du c6rium et des composes du fer. La quantite totale 
en ces composes du cerium et/ou du fer est telle que le rapport en poids du c6rium, 
exprim6 en Ce0 2 , et du fer, exprim6 en Fe 2 0 3 , sur le dioxyde de titane est d'au moins 1 
% en poids, de pr6f6rence d'au plus 50, encore plus pr6f6rentiellement compris entre 5 

20 et30%. 

Le traitement de l'6tape 3 peut §tre r6alis6 par introduction dans la dispersion de 
l'6tape 2 de pr6curseurs des composes du cerium et/ou du fer, en g6n6ral sous forme 
de solutions aqueuses de sels, puis modification du pH pour obtenir la precipitation de 
ces composes sur les particules de dioxyde de titane. En g6n6ral, la precipitation des 
25 sels est obtenue pour un pH compris entre 4 et 10. 

Selon un mode pref6rentiel, cette couche est obtenue par precipitation de Fac6tate 
de cerium et/bu du chlorure de fer. 

II est possible de chauffer la dispersion de particules au cours de cette etape. 

Selon une premidre variante, on effectue le traitement de retape 3 en chauffant. 
30 Selon une deuxieme variante, on realise le traitement de retape 3 4 temperature 
ambiante puis on chauffe le milieu r6actionnel obtenu. En general, la temperature de 
traitement ou post-traitement est d'au moins 25 °C. 

Au cours de retape 4, on pr6cipite une couche d'au moins un sel, oxyde ou 
35 hydroxyde m6tallique & la surface des particules de dioxyde de titane. 

Ces composes m6talliques peuvent Stre en particulier choisis parmi Si0 2 , Zr0 2 , 
les oxydes ou hydroxydes de I'aluminium, de zinc, de titane ou d'6tain sous forme 
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simple ou mixte. Par mixte, on entend un compose metallique & base d'au moins deux 
des elements pr6cit6s (silicoaluminates, ...). 

Le traitement de I'etape 4 peut §tre r6alis6 par introduction dans la dispersion 
issue de l'6tape 3 de pr6curseurs des composes metalliques, en g6n6ral sous forme de 
5 solutions aqueuses de sels, puis, modification du pH pour obtenir la precipitation de ces 
compos6s sur les particules de dioxyde de titane. 

De preference, on effectue le traitement de l'6tape 4 & une temperature d'au 

moins 50 °C. 

Selon un mode pr6f6r6, on pr6cipite & la surface des particules une couche d'au 
10 moins un sel, oxyde ou hydroxyde de silicium ou d'aluminium sous forme simple ou 
mixte. 

Selon ce mode, on realise cette precipitation par introduction de composes du 
silicium et/ou d'aluminium et ajustement du pH. 

Cette precipitation peut Stre r6alisee & pH acide ou basique. Le pH est contrdie 
15 par I'ajout d'un acide tel que I'acide sulfurique ou par Introduction simultan6e et/ou 
alternative d'un compose alcalin du silicium et d'un compose acide de ('aluminium. De 
preference, au cours de cette etape 4, le pH est compris entre 8 et 1 0. 

On peut pr6cipiter le compose du silicium & partir d'un sel de silicium tel qu'un 
silicate alcalin. 

20 Le compose de ('aluminium peut §tre pr6cipit6 & partir d'un sel d'aluminium tel que 

le sulfate d'alumine, I'aluminate de soude, le chlorure basique d'aluminium, I'hydroxyde 
d'aluminium diac6tate. 

Les particules issues de retape 4 peuvent 6tre ensuite 6ventuellement traitees de 
manidre a 6tre compatibilis6es. Cette compatibilisation vise & favoriser leur dispersion 
25 en milieu organique. Elle peut etre r6alis6e par exemple par atomisation en presence 
d'un acide gras tel que I'acide stearique, d'un sel m6tallique d'un acide gras, ou encore 
par greffage d'un trialcoxysilane, ... 

La quantite de sel, oxyde ou hydroxyde metalliques pr6cipit6s est fonction de 
I'application & laquelle les particules sont destin6es. En general, on pr6cipite une 
30 quantite de sel, oxyde ou hydroxyde telle que le rapport en poids de ces composes 
metalliques sur le dioxyde de titane est d'au plus 60 % en poids. De preference, lorsque 
les dispersions sont utilis6es en application cosmetique, ce rapport est d'au plus 20 %, 
encore plus pr6f6rentiellement d'au plus 1 5 % en poids. 

Cette quantite de sel, oxyde ou hydroxyde metalliques est mesur6e sur les 
35 particules de la dispersion finale par fluorescence X. 

On peut, aprds retape 4, r6cup6rer les particules obtenues & la suite du traitement 
et les remettre en dispersion. Les particules de dioxyde de titane sont alofs r6cuper6es 
par separation du milieu liquide avant d'etre redispers6es dans un autre milieu liquide de 
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mantere k obtenir une dispersion de particules de dioxyde de titane. Ce milieu liquids 
peut §tre acide ou basique. de pr6f6rence, il s'agit une solution basique pr6sentant un 
pH de I'ordre de 8 - 9. 

5 Le diam&re moyen des particules de la dispersion selon Invention est compris 

entre 25 et 100 nm, mesur6 par microscopie 6lectronique par transmission (MET). 

Habituellement, les dispersions d'oxyde de titane selon la pr6sente invention 
pr§sentent un indice de dispersion d'au plus 1 ,3 et de preference d'au plus 1,1; 
Lindice de dispersion est d6termin§ par la formule : 
1 0 ^volume 



15 



^nombre 

dans laquelle : 

" 0 voiume est le diamdtre moyen des particules en volume, 
- 0 nombre est le diamdtre moyen des particules en nombre. 



Uindice de dispersion est mesur6 par Diffusion Quasi Elastique de la Lumidre 
(DQEL) k I'aide d'un appareil NICOMP. 
20 En g§n6ral, les dispersions de particules d'oxyde de titane selon I'invention 

pr6sentent une proportion de solide en suspension dans la dispersion comprise entre 10 
et 60 % en poids. 

Ces dispersions de particules pr6sentent habituellement un degr6 de puret6 6lev6, 
compatible avec une application en cosm§tique. D'autre part, ces dispersions sont 
25 habituellement trds stables. Elles peuvent ainsi §tre conservfees plus d'un an sans 
qu'une remise en dispersion soit n§cessaire. 

En general, les particules de la dispersion selon Invention pr6sentent une surface 
sp6cifique d'au moins 50 m 2 /g. 

Cette surface sp6cifique est une surface BET. On entend par surface BET, la 
30 surface sp6cifique d6termin6e par adsorption d'azote conform6ment k la norme ASTMD 
3663-78 etablie k partir de la methode BRUNAUER - EMMETT - TELLER d6crite dans 
le periodique "The Journal of the american Society", £Q, 309 (1 938). 



35 



L'invention conceme aussi une poudre k base de dioxyde de titane obtenue par 
elimination de l ! eau de la dispersion telle que d6finie pr6c6demment. Ueau peut par 
exemple 6tre 6limin6e par atomisation. 
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Elle comprend des agglomferats de particules d'oxyde de titane sous forme 
anatase, la taille des agglom6rats 6tant comprise entre 1 et 40 pm et celle des 
particules entre 25 et 1 00 nm. Ces tailles sont mesurSes par MET. 

Comme pour les particules des dispersions, les particules formant les agglomferats 
5 se presentent sous forme anatase 

Cette poudre est g6n§ralement dispersible dans I'eau ou en milieu organique s'il y 
a eu compatibilisation suite au traitement de I'Stape 4. 

Comme les dispersions d6crites pr§c6demment, cette poudre pr6sente 
habituellement un degr6 de puret6 6lev6, compatible avec une application cosm6tique. 

10 

L'invention concerne egalement I'utilisation de la dispersion et de la poudre 
prec6demment d§crites en tant qu'agent anti-UV. Elles peuvent notamment 6tre 
utilises en tant qu'agent anti-UV dans les formulations pour cosmStiques, vernis, 
1 5 peintures et dans les plastiques. 

Introduces dans les formulations cosm6tiques, ces dispersions ou poudres de 
dioxyde de titane permettent d'obtenir un indice FPS (Facteur de Protection Solaire) 
d'au moins 25. 

D'autre part, les formulations obtenues sont photostables, c'est-a-dire qu'elles ne 
20 pr6sentent pas de bleuissement aprds exposition aux UV selon le test d6fini dans les 
exemples. 

Elles sont stables au stockage. 

D'ailleurs, invention concerne des compositions cosm6tiques anti-UV comprenant 
au moins une dispersion et/ou au moins une poudre selon l'invention, en quantity telle . 
25 que la teneur en dioxyde de titane dans lesdites compositions est d'au moins 1 %, de 
pr6f6rence d'au plus 25 % en poids, encore plus pr6f6rentiellement comprise entre 2 et 
10 % en poids. 

II est possible d'introduire dans les compositions cosm§tiques plusieurs 
dispersions selon l'invention pr6sentant des tailles de particules diff6rentes. 
30 Les compositions faisant I'objet de l'invention peuvent 6tre formulas en un grand 

nombre de types de produits, comme les produits solaires type gels, lotions, huiles, 
crimes, et plus g§n6ralement |es produits de maquillage, les autobronzants, les produits 
de soin, les capillaires, les 6crans totaux pour les Idvres et bien d'autres compositions 
du m§me type. 

35 On entend par le terme composition ou formulation cosm6tique tous les produits 

ou preparations cosmStiques comme celles d6crites dans I'annexe I ("illustrative list by 
category of cosmetic products") de la directive europ6enne n° 76/768/CEE du 27 juillet 
1 976 dite directive cosm6tique. 
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Les compositions cosmetiques faisant Tobjet de invention peuvent faire appel a 
un vehicule, ou un melange de plusieurs vehicules, qui jouent un rdle de diluant, 
dispersant ou de support pour les autres constituents de la composition et permettent 
leur repartition lorsque la composition est 6tal6e sur la peau ou les cheveux. 
5 Les vehicules autres que I'eau peuvent etre des emolients liquides ou solides. des 

solvants, des humectants, des epaississants ou des poudres. On peut par exemple 
utiliser seuls ou en melange les types de vShicules suivants : 

- des Emollients tels que I'alcool st6aryligue, le glyceryl monoricinoleate, I'alcool 
oleylique, I'alcool c6tylique, I'isopropyl isostearate, I'acide stearique, i'isobutyl palmitate, 

10 I'isocetyl stearate , I'isopropyl laurate, I'hexyl laurate, le decyloieate, l'pctadecane-2-ol, 
I'alcool isocetylique, I'alcool eicosanylique, I'alcool behenylique, le c6tylpalmitate, les 
huiles silicones telles que le dimethylpolysiloxne, le di-n-butyl sebacate, I'isopropyl 
myristate, I'isopropyl palmitate, I'isopropyl stearate, le butyl stearate, le polyethylene 
glycol, la lanoline, le beurre de coco, I'huile de graine de coton. I'huile d'olive, I'huile de 

15 palme, I'huile de colza, I'huile de soja, I'huile de tournesol, I'huile d'avocat, I'huile 
d'amande, I'huile de sesame, I'huile de noix de coco, I'huile d'arachide. I'huile de castor, 
I'huile min6rale, le myristate de butyl. I'acide isostearique, I'acide palmitique, I'isopropyl 
linol6ate, le lauryl lactate, le decyl ol6ate, le pyristyl myristate ; 

- des propulseurs tels que : propane, butane, isobutane, dimethylether, dioxyde de 

20 carbone, dioxyde d'azote ; 

- des solvants tels que : ethanol, chlorure de methylene, isopropanol, acetone, 
ethylene glycol monoethyl ether, dtethylene glycol monobutyl ether, didthylene glycol 
monoethyl 6ther, oxyde de dimethylsulfure, dim6thylformamide, tetrahydrofurane ; 

- des poudres telles que craie, talc, kaolin, amidon, gommes, silice colloldale, 
25 polyacrylate de sodium, smectites de t&raalkyl et/ou trialkyl aryl ammonium, 

magnesoaluminosilicate chimiquement modifie, montmorillonite organiquement modifi6, 
silicate cfaluminium hydrate, fum6e de silice, polycarboxyvinyl, carboxyrnethylcellulose 
de sodium, ethylene glycol monostearate. 

Les compositions selon I'invention comprennent habituellement de 10 a 99 % en 
30 poids d'au moins un v6hicule tel que d6crit pr6c6demment. 

De preference, les compositions selon I'invention se pr6sentent sous la forme 
d'6mulsions. dans lesquelles un composant huileux est present avec un emulsifiant de 
maniere a former une emulsion huile dans I'eau ou eau dans I'huile, selon la valeur de la 
35 balance hydrophile/lipophile (HLB). 

Ainsi, les compositions selon I'invention peuvent comprendre un ou plusieurs 
composants huileux ou composants ayant les propri6t6s d"une huile. 



13 
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II peut s'agir d'huiles vegetales ou minerales, teJJes que celles proposees dans la 
liste des emollients ci-dessus. On peut egalement 'utilises des huiles silicones, volatiles 
ou non, tels que des polydimethylsiloxanes. 

Ces composants huileux peuvent representor jusqu'a 90 %, de preference de 10 a 
5 80 %,du volume de la composition. 

Les compositions selon I'invention peuvent comprendre egalement un ou plusieurs 
emulsifiants. Selon la nature de ces emulsifiants, les compositions se presenteront sous 
la forme d'une emulsion huile dans I'eau ou eau dans I'huile. 
10 Pour la preparation d'une emulsion type eau dans I'huile, le ou les emulsifiants 

choisis doivent presenter une HLB moyenne comprise entre 1 et 6. Pour la preparation 
d'une emulsion type huile dans I'eau, le ou les emulsifiants choisis doivent presenter 
une HLB moyenne comprise superieure a 6. La quantite de ces emulsifiant dans les 
compositions selon I'invention peuvent varier entre 1 et 50 % en poids, de preference 

15 entre 2 et 20 %. 

Ces compositions cosmetiques peuvent aussi contenir des agehts tensioactifs qui 
servent a disperser, emulsionner, solubiliser, stabiliser divers composes utilises pour 
leurs proprietes emollientes ou humectantes. Ces agents tensioactifs sont utilises dans 
ces compositions a des concentrations variant de 0,05 a 50 % en poids de la 
20 preparation. On retrouve ainsi des tensjoactifs anioniques, non-ioniques, cationiques, 
zwitterioniques ou amphoteres ou des melanges de ces tensioactifs, tels que : 
- des tensioactifs anioniques : 

. les alkylesters sulfonates de formule R-CH(S03M)-COOR', ou R represents un 
radical alkyle en Cs-C^, de preference en C 10 -C 16 , R" un radical alkyle en C t -C 6 , de 

25 preference en C r C 3 et M un cation alcalin (sodium, potassium, lithium), ammonium 
substitue ou non substitue (methyl-, dimethyl-, trimethyl-, tetramethylammonium, 
dimethylpiperidinium ...) ou derive d'une alcanolamine (monoethanolamine, 
diethanolamine, triethanolamine ...). On peut citer tout particulierement les methyl ester 
sulfonates dont les radical R est en C 14 -C 16 ; 

30 . les alkylsulfates de formule ROS0 3 M, ou R represents un radical alkyle ou 

hydroxyalkyle en Ci 0 -C 2 4, de preference en C 12 -C 2 o et tout particulierement en C 12 - 
C 18 , M representant un atome d'hydrogene ou un cation de meme definition que ci- 
dessus, ainsi que leurs derives ethoxylenes (OE) et/ou propoxylenes (OP), presentant 
en moyenne de 0,5 a 6 motifs, de preference de 0,5 a 3 motifs OE et/ou OP ; 

35 . les alkylamides sulfates de formule RCONHR'OS0 3 M ou R represents un radical 

alkyle en C 2 -C 22 , de preference en Cg-C^, R' un radical alkyle en C 2 -C 3 , M 
representant un atome d'hydrogene ou un cation de meme definition que ci-dessus, 
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ainsi que leurs d§riv6s 6thoxyl6n6s (OE) et/ou propoxyl6n6s (OP), pr6sentant en 
moyenne de 0,5 k 60 motifs OE et/ou OP ; 

. les sels d'acides gras satur6s ou insaturSs en C 8 -C 2 4. de pr6f6rence en C 14 -C 2 o. 
les alkylbenz6nesulfonates en Cg-C^, les alkylsulfonates primaires ou secondares en 
5 C 8 -C22. les a!ky!glyc6rol sulfonates, les acides polycarboxyliques sulfon6s d6crits dans 
GB - A - 1 082 179, les sulfonates de paraffine, les N-acyl N-alkyltaurates, les 
alkylphosphates, les alkylis6thionates, les alkylsuccinamates les alkylsulfdsuccinates, 
les monoesters ou diesters de sulfosuccinates, les N-acyl sarcosinates, les sulfates 
tfalkylglycosides, les polyethoxycarboxylates, le cation 6tant un metal alcalin (sodium, 
10 potassium, lithium), un reste ammonium substitu6 ou non substitu§ (m6thyh dimethyl-, 
trim6thyl- ( tetram6thylammonium, dim6thylpiperidinium ...) ou d6riv6 d'une alcanolamine 
(mono6thanolamine, di&hanolamine, trtethanolamine ...) ; 
- des agents tensio-actifs non-ioniques : 

. les alkylphenols polyoxyalkyl6n6s (poly6thoxy6thyl6n6s, polyoxypropyl6n6s, 
1 5 polyoxybutyl6n§s) dont le substituant alkyle est en C 6 -C 12 et contenant de 5 k 25 motifs 
oxyalkytenes ; a titre d'exemple, on peut citer les TRITON X-45, X-114, X-100 ou X-102 
commercialis6s par Rohm £ Haas Cy. ; 
. les glucosamides, glucamides ; 

. les glyc6rolamides d§riv6s de N-alkylamines (US-A-5,223,179 et FR-A- 
20 1,585,966) 

. les alcools aliphatiques en C 8 -C22 polyoxya!kyl6n6s contenant de 1 k 25 motifs 
oxyalkytenes (oxy6thyl6ne, oxypropytene) ; k titre d'exemple, on peut citer les. 
TERGITOL 15-S-9, TERGITOL 24-L-6 NMW commercialisms par Union Carbide Corp., 
NEODOL 45-9, NEODOL 23-65, NEODOL 45-7, NEODOL 45-4 commercialisms par 
25 Shell Chemical Cy., KYRO EOB commercialis6 par The Procter & Gamble Cy. 

. les produits resultant de la condensation de Toxyde d'6thyldne avec un compos§ 
hydrophobe resultant de la condensation de I'oxyde de propylene avec le propylene 
glycol, tels les PLURONIC commercialisms par BASF ; 

. les oxydes d'amines tels que les oxydes tfalkyl C 10 -C 18 dim6thylamines, les 
30 oxydes tfalkoxy C 8 -C22 6thyl dihydroxy Sthylamines ; 

. les alkylpolyglycosides dScrits dans US-A-4 565 647 et leurs polyoxyalkyl6n§s; 

. les amides d'acides gras en C 8 -C2o 

. les acides gras 6thoxyl§s 

. les amides, amines, amidoamines 6thoxyl6es 
35 - des agents tensio-actifs amphotdres et zwitterioniques : 

. les alkyKrim6thylsulfob§taines, les produits de condensation decides gras et 
d'hydrolysats de proteines, les alkylampho-propionates ou -dipropionates, les 
alkylsultaines, les d§riv§s amphotdres des alkylpolyamines comme I'AMPHIONIC XL® 
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commercials par RHONE-POULENG, AMPHOLAC 7T/X® et AMPHOLAC 7C/X® 
commercialises par BEROL NOBEL sont utilises pour diminuer I'irritation provoquee par 
les autres agents tensioactifs. principalement les agents tensioactifs anioniques. 

On peut egalement utiliser un emulsifiant choisi parmi ceux de la list© suivante : 





Nom chimique de I'^mulsifiant 


Maiyi ncsm mprrial 

INUIII IrUiUIMCiwlCll 


HLB 




trioleate sorbitan 


Anacei oo 


1 ft 


10 


trist§arate sorbitan 


Span do 


9 1 




glycerol monool6ate 


AJQO MU 


2 7 




glycerol monostearate 


Atmul o4o 


9 ft 




glycerol monolaurate 


Aldo MC 






sesquioleate sorbitan 


Mnacei oo 


3 7 


15 


monooieate soroitan 


Arlarpl 80 


4,3 




monost6arate sorbitan 




4 7 




polyoxy6thyl6ne stearyl ether 


t>nj 


4 9 




polyoxyetnylene soroitoi aerive 








de are d abeille 


ri 17H9 


5 


20 


polyglyceryI-3 diisostdarate 


D ! i ■ 1 niio/NotAonni id 

Kiuroi UHSOSieaiiqut; 


6 




PEG 200 dilaurate 


Pmorpct 969? 


6.3 




monopalmitate sorbitan 




6,7 




PEG 200 monostearate 


TpnAQter PPG 200 MS 


8,5 




sorDixan monoiauraie 


Arlacel 200 


8,6 


25 


rbvj 4uu uioieaxe 


Teaester PEG 400-DO 


8.8 




polyoxyetnylene lo) monosiearaie 


Fthnfat 60-16 


9,0 




poIyoxy6thyl6ne (4) sorbitan 








monost6arate 


Tween 61 


9,6 




polyoxy6thytene (4) laurytether 


Brij 30 


9,7 


30 


polyoxy6thyl6ne (5) sorbitan 








monoo!6ate 


Tween 81 


10,0 




PEG 300 monool6ate 


Neutronyx 834 


10,4 




polyoxy6thyl6ne (20) sorbitan 








tristearate 


Tween 65 


10,5 


35 


polyoxy6thyl6ne (20) sorbitan trioleate 


Tween 85 


11,0 




polyoxy6thyl6ne monostearate 


Myrj45 


11,1 




PEG 400 monooteate 


Emerest 2646 


11,7 




PEG 400 monost6arate 


Tegester PEG 400 


11,9 
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polyoxy6thyldne 1 0 monoo!6ate Ethof at 0/20 1 2,2 

polyoxy6thyl6ne 1 0 st6aryl 6ther Brij 76 1 2,4 

polyoxy6thyi6ne10c6tyl6ther Brij 56 12.9 
polyoxy§thyl§ne (4) sorbitan 

5 monolaurate Tween 21 13,3 

PEG 600 monooteate Emerest 2660 1 3,7 

PEG 1000 dilaurate Kessco 13,9 
polyoxy§thyl£ne sorbitol d§riv6 

delalanoline G-1441 14,0 

10 polyoxy6thyI6ne (12) lauryl 6ther Ethosperse LA-12 14,4 

PEG 1500 dioteate Pegosperse 1 500 14,6 

polyoxy6thy!6ne (1 4) iaurate Arosurf HFL-71 4 1 4,8 
polyoxy6thyl6ne (20) sorbitan 

monost6arate Tween 1 4,9 
15 polyoxy6thyldne (20) sorbitan 

monool6ate Tween 80 15,0 

polyoxy6thytene (20) stearyl 6ther Brij 78 15,3 
polyoxy§thyl6ne (20) sorbitan 

monopalmitate Tween 40 1 5,6 

20 polyoxy6thytene (20) c6tyl 6ther Brij 58 15,7 

polyoxy6thyl6ne (25) oxypropyldne Monost6arate G-21 62 1 6,0 
polyoxy6thyldne (20) sorbitol 

monolaurate Tween 20 16,7 

polyoxy&hyldne (23) lauryl 6ther Brij 35 1 6,9 

25 polyoxy&hytene (50) monostearate Myrj 53 17.9 

PEG 4000 monost6arate Pegoperse 4000 MS 18,7 



Les compositions selon flnvention peuvent comprendre de I'eau dans une teneur 
pouvant alter jusqu'& 80 % en volume, de pr6f§rence comprise entre 5 et 80 %. 

30 

Les compositions selon I'invention peuvent comprendre en outre un agent tensio- 
actif silicon6 de haut poids mol6culaire, qui peut Stre un 6mulsifiant utilis6 & la place de 
ceux mentionn6s ci-dessus. 

Get agent peut 6tre un dim&hylpolysiloxane de haut poids molficulaire avec des 
35 chaines polyoxy6thyl6ne et/ou polyoxypropytene ayant un poids moteculaire compris 
entre 1 0 000 et 50 000 et de structure : 
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CH 3 CH 3 CH 3 CH 3 
III I 
CH 3 Si - 0-[ Si-0] x -[Si-0] y - Si - CH 3 
I I I I 

5 CH 3 R' R" CH 3 

, dans laquelle : 

- les groupes R' et R" sont choisis parmi H, les alkyl en C r C 18 et 
[CHgCHgOyCHgCHrcH^OJbH, Tun des groupes R' et R" peut §tre le lauryl, Fautre 

1 0 ayant un poids mol6culaire sompris entre 1 000 et 5000, 

- a est compris entre 9 et 1 1 5, de pr6f6rence entre 1 0 et 1 1 4 

- b est compris entre 0 et 50, de preference entre 0 et 49, 

- x est compris entre 1 33 et 673, de preference entre 388 et 402 

- y est compris entre 25 et 0,25, de preference entre 1 5 et 0,75. 

15 Le dimethylpolysiloxane peut etre utilise sous la forme d'une dispersion dans un 

siloxane volatile, cette dispersion comprenant de 1 & 20 % en volume de 
dimethylpolysiloxane. 

Les dimethylpolysiloxanes peuvent Stre choisis parmi les cyclomethicone et 
dim6thicone coplyols, tels que DC 3225C de Dow Corning ou le lauryl methicone 
20 copolyol tel que le DC Q2-5200 de Dow Corning. 

II peut s'agir aussi du Mirasil DMCO de Rhdne-Poulenc, du cetyl dimethicone 
copylol Abil AM90 de TH. Goldschmidt AG. 

La composition selon Tinvention peut comprendre jusqu'a 25 % en poids d'un tel 
agent tensio-actif . 



25 



30 



Les compositions selon ('invention peuvent comprendre 6galement un filtre solaire 
organique, tel que par exemple : 

Norn CTFA Norn commercial Commersiaiis6 par 



Benzoph6none-3 UVINULM-40 BASF 

Benzoph§none-4 UVINULMS-40 BASF 

Benzoph6none-8 SPECRA-SORB UV-24 American Cyanamid 

Glyceryl PABA NIPAGMPA Nipa Labs 

35 Octocrytene UVINUL N-539 SG BASF 

Octyl dimethyl PABA ESCALOL 507 ISP 

Octyl mSthoxycinnamate PARSOL MCX Givaudan/Roux 

Octyl salicylate . UVINUL 0-18 BASF 
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PABA 

Acide sulfonique 2-ph6nyl- 
benzimidazole-5 

3-(4-methylbenzyiid6ne)-Camphre 
5 4-isopropyl dibenzoyl methane 

Butyl m6thoxy dibenzoyl methane 
Etocrytene 

On peut 6galement utiliser en tant que filtre solaire tous les composSs autoris§s 
1 0 dans la directive Europ6enne N° 76/768/CEE, et ses annexes. 

La composition selon Invention peut comprendre Sgalement des agents solaires 
inorganiques tels que : de I'oxyde de zinc sous forme de particules de taille moyenne 
compris entre 1 et 300 nm, de I'oxyde de fer sous forme de particules de taille moyenne 
15 compris entre 1 et 300 nm, de la silice sous forme de particules de taille moyenne 
compris entre 1 et 100 nm. 

Les compositions peuvent comprendre aussi des addtitifs tels que : 

- des conservateurs par exemple les ester de para-hydroxy-benzoate ; 
20 - des antioxydants tels que le butylhydrpxytolu^ne ; 

- des humectants tels que le glyc6rol, le sorbitol, le dibutylphtalate, la g6Iatine, les 
PEG par exemple les PEG 200-600 ; 

- des solutions tampons telles que des m6langes d'acide lactique et de soude ou 
de tri6thanolamine ; 

25 - des cires telles que la cire d'abeille, de paraffine ; 

- des extraits de plantes ; 

- des agents conservateurs comme les m6thyl, 6thyl, propyl et butyl esters de 
I'acide p-hydroxybenzoTque, le benzoate de sodium, le GERMABEN (pom de marque) 
ou tout agent chimique 6vitant la proliferation bact6rienne ou des moississures et utilise 

30 traditionnellement des les compositions cosm6tiques sont g§n6ralement introduits dans 
ces compositions & hauteur de 0,01 k 3 % en poids. La quantit6 de ces produits est 
g6nferalement ajust6e pour 6viter toute proliferation de bact§ries, moississures ou 
levures dans les compositions cosm&iquesi Alternativement ci ces agents chimiques, on 
peut parfois utiliser des agents modifiants Tactivitd de Teau et augmentant fortement la 

35 pression osmotique comme les carbohydrates ou des sels ; 



n°102 



EUSOLEX 232 
EUSOLEX 6300 
EUSOLEX 8020 
PARSOL1789 
UVINUL N-35 



Merck 



Merck 

EMInd. 

EMInd. 

Givaudan/Roux 
BASF 
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Les compositions cosmetiques faisant I'objet de I'invention peuvent egalement 
contenir des resines fixatives. Ces resines fixatives sont generalement presentes a des 
concentrations comprises entre 0.01 et 10%. preferentiellement entre 0,5 et 5 %. Les 
resines fixatives constituants des compositions cosmetiques faisant I'objet de I'invention 
5 sont preferentiellement choisies parmi les resines suivantes : acrylate/acrylamide 
copolymere, polyvinyl methyl ether/maleic anhydride copolymere. vinyl acetate/ acide 
crotonique copolymere, octylacrylamide/acrylate/butylaminoethyl methacrylate 
copolymere, polyvinylpyrrolidone (PVP), copolymeres de polyvinylpyrrolidone et de 
methyl methacrylate, copolymere de polyvinylpyrrolidone et d'ac6tate de vinyle (VA), 

10 alccol polyvinylique, copolymere de I'alcool polyvinylique et d'acide crotonique, 
copolymere d'alcool polyvinylique et d'anhydride maleique, hydroxypropyl cellulose, 
hydroypropyl guar, polystyrene sulfonate de sodium, polyvinylpyrrolidone/ethyl 
methacrylate/ acide methacrylique terpolymere, monomethyl ether de poly(methylvinyl 
ether - acide maleique), les copolymeres polyterephtale Methylene glycol / polyethylene 

15 glycol, les copolymeres polyterephtalate Methylene glycol / polyethylene glycol / 
polyisophtalate sulfonate de sodium, et leurs melanges. Les resines fixatives peuvent 
aussi contenir des motifs polyorganosiloxanes fonctionnalises greff6s comme d6crit 
dans le brevet WO 95/06079. 

De maniere preferentielle, les resines fixatives seront du type polyvinylpyrrolidone 

20 (PVP), copolymeres de polyvinylpyrrolidone et de m6thyl methacrylate, copolymere de 
polyvinylpyrrolidone et d'acetate de vinyle (VA), copolymeres polyterephtale d'ethylene 
glycol / polyethylene glycol, copolymeres polyterephtalate d'6thylene glycol / 
polyethylene glycol / polyisophtalate sulfonate de sodium, et leurs melanges. 

Ces r6sines fixatives sont preferentiellement dispersees ou solubilis6es dans le 

25 vehicule choisi. 

Les compositions cosmetiques faisant I'objet de I'invention peuvent egalement 
contenir des derives polymeriques exergant une fonction protectrice. 

Ces derives polymeriques peuvent etre presents en quantit§s de I'ordre de 0,01 a 
30 10 %, de preference environ 0,1 a 5 %, et tout particulierement de I'ordre de 0,2 a 3 % 
en poids, agents tels que 

. les derives cellulosiques tels que les hydroxyethers de cellulose, la 
methylcellulose, l'§thylcellulose, 1'hydroxypropyl methylcellulose, I'hydroxybutyl 
methylcellulose 

35 . les polyvinylesters greffes sur des troncs polyalkylenes tels que les 

polyvinylacetates greffes sur des troncs polyoxyethylenes (EP-A-219 048) 
. les alcools polyvinyliques 
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les copolym£res polyesters & base de motifs ethylene t§r6phtalate et/ou 
propylene t6r§phtalate et polyoxy6thyl6ne t6r6phtalate, avec un rapport molaire (nombre 
de motifs) ethylene t6r6phtalate et/ou propylene t6r6phalate / (nombre de motifs) 
polyoxySthylfcne t6r6phtalate de I'ordre de 1/10 k 10/1, de pr6f6rence de I'ordre de 1/1 k 
5 9/1 , les polyqxy&hyldne t6r6phtalates pr6sentant des unites polyoxy§thyl6ne ayant un 
poids mol6culaire de I'ordre de 300 & 5000, de pr6f6rence de Tordre de 600 k 5000 (US- 
A-3 959 230, US-A-3 893 929, US-A-4 1 1 6 896, US-A-4 702 857, US-A-4 770 666) ; 

. les oligomSres polyesters sulfon6s obtenus par sulfonation d'un oligomfere d§riv6 
de de I'alcool allylique 6thoxyl§, du dim6thylt6r6phtalate et du 1,2 propylene diol, 
1 0 pr6sentant de 1 k 4 groupes sulfon§s (US-A-4 968 451) 

. les copolym6res polyesters k base de motifs propylene t6r6phtalate et 
polyoxy6thyldne t£r6phtalate et terminus par des motifs 6thyles, methyles (US-A-4 711 
730) ou des oligomeres polyesters terminus par des groupes alkylpoly6thoxy (US-A-4 
702 857) ou des groupes anioniques sulfopoly6thoxy (US-A-4 721 580), sulfoaroyles 
15 (US-A-4 877 896) 

. les polyesters-polyur6thanes obtenus par faction d'un polyesters de masse 
moteculaire en nombre de 300-4000 obtenus k partir d'acide adipique et/ou d'acide 
t6r6ptalique et/ou d'acide sulfoisophtalique et d'un diol de masse inf6rieure k 300, sur 
un prfepolymdre k groupements isocyanates terminaux obtenus k partir d'un 
20 polyoxy6thyl6ne glycol de masse mol6culaire de 600-4000 et d'un diisocyanate ((FR-A-2 
334 698) 

. les monoamines ou polyamines 6thoxyl6es, les polymdres tfamines 6thoxyl6es 
(US-A-4 597 898, EP-A-1 1 984) 

. les oligomdres polyesters sulfon6s obtenus par condensation de I'acide 
25 isophtalique, du sulfosuccinate de dim6thyle et de di6thyl6ne glycol (FR-A-2 236 926) 

Les performances des compositions cosm§tiques faisant I'objet de Tinvention 
peuvent aussi §tre am6lior6es par I'emploi d'agents plastifiants. l/agent plastifiant 
pourra constituer entre 0,1 & 20 % de la formulation de pr6f6rence de 1 k 15 %. Parmi 
30 les agents plastifiants particulidrement utiles, on peut citer les adipates, les phtalates, 
les isophtalates, les az6lates, les st6arates, les copolyols silicones, les glycols, I'huile de 
ricin, ou leurs m§langes. 

On peut aussi avantageusement ajouter k ces compositions des agents 
35 s6questrants des m6taux, plus particuli6rement ceux s6questrants du calcium comma 
les ions citrates ou des agents Emollients comma les silicones ou des huiles ou corps 
gras utilis6s & ce propos dans I'industrie cosm6tique (huiles min6rales, esters d'acides 
gras, triglycerides, silicones, ....). 
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On peut aussi rajouter des polymeres hydrosolubles ou hydrodispersables comme 
le collag£ne ou certains derives non allergisants de prolines animates ou v6g6tales 
(hydrolisats de prolines de ble par exemple), des hydrocolloides naturels (gomme de 

guar, de caroube, de tara, ) ou issus de proc6d6s de fermentation comme la gomme 

xanthane et les d6riv6s de ces polycarbohydrates comme les celluloses modifi6es (par 
exemple Hydroxy6thyIcellulose, carboxymethylcellulose), les d6riv6s du guar ou de la 
caroube comme leurs d6riv6s cationiques ou des derives non-ioniques (par exemple 
hydroxypropylguar), les derives anioniques (carboxym6thylguar et 
carboxym6thylhydroxypropylguar). 

A ces composes, on peut ajouter en association des poudres ou des particules 
min6rales comme du carbonate de calcium, des oxydes min6raux sous forme de poudre 
ou sous forme colloidale (particules de taille inf6rieure ou de I'ordre de un micrometre, 
parfois de quelque dizaines de nanometres) comme de la silice, des sels cfaluminium 
utilises g6n6ralement comme antitranspirants, du kaolin, du talc, des argiles et leurs 
d6riv6s, ... 

A ces ingredients on rajoute generalement pour augmenter I'agr6ment lors de 
I'utilisation de la composition par le consommateur, un ou des parfums, des agents 
20 colorants parmi lesquels on peut citer les produits d6crits dans I'annexe IV ("list of 
colouring agents allowed for use in cosmetic products") de la directive europ6enne n° 
76/768/CEE du 27 juillet 1976 elite directive cosmetique et/ou des agents opacifiants 
comme des pigments. 

Finalement, la composition peut aussi contenir des polymeres viscosants ou 
25 geiifiants, comme les polyacrylates r6ticul6s -CARBOPOL commercialises par 
GOODRICH-, les d6riv6s de la cellulose comme Phydroxypropylcellulose, la 
carboxymethylcellulose, les guars et leurs d6riv6s, la caroube, la gomme de tara ou de 
cassia, la gomme xanthane, les alginates, les carragh6nannes, les d6riv6s de la chitine 
comme le chitosan utilises seuls ou en association, ou les memes composes, 
30 g6n6ralement sous la fome de polymeres hydrosolubles mdifi6s par des groupements 
hydrophobes Ii6s de maniere covalente au squelette polym6re comme d6crit dans le 
brevet WO 92/16187 et/ou de I'eau pour amener le total des constituants de la 
formulation & 100 %. 

Les compositions cosm6tiques faisant I'objet de I'invention peuvent 6galement 
35 contenir des agents dispersants polym6riques en quantite de Tordre de 0,1 k 7% en 
poids, pour contrdler la durete en calcium et magnesium, agents tels que : 

. les sels hydrosolubles tfacides polycarboxyliques de masse moieculaire de 
I'ordre de 2000 & 100 000, obtenus par polymerisation ou copo|ym6risation d'acides 
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carboxyliques 6thyl§niquement insatur§s tels que acide acrylique, acide ou anhydride 
maleique, acide fumarique, acide itaconique, acide aconitique,. acide mesaconique, 
acide citraconique, acide m6thytenemalonique , et tout particulidrement les polyacrylates 
de masse moteculaire de Pordre de 2 000 A 10 000 (US-A-3 308 067), les copolym&res 
5 d'acide arylique et d'anhydride maleique de masse moteculaire de I'ordre de 5 000 & 75 
000(EP-A-66 915) 

. les poIy§thylenegIycols de masse mol6culaire de I'ordre de 1 000 & 50 000. 
Les exemples suivants illustrent Finvention sans toutefois en limiter la portee. 

10 

EXEMPLES 
Test de photostabilitt 

15 La composition cosm6tique & tester est introduite via une cellule en quartz dans 

un appareil Sun-Test de Heraeus et soumise & une §nergie E de 500 W/m 2 & une 
temperature T de 30 °C durant 2 h en I'absence cToxygene. 

Le controle de la photostabilit§ se fait par observation de la coloration de la 
formulation k I'aide d'un colorim&re XENOTEST. La coloration est quantifi6e au moyen 

20 des coordonn6es chromatiques L*, a* et b* dans le systdme CIE 1976 (L\ a*, b*) tel que 
dSfini par la Commission Internationale d'Eclairage et rSpertorte dans le Recueil des 
Normes Frangaises (AFNOR) couleur colrim6trique X08-1 2 (1 983). 

Exemple 1 - Prfeparation d'une dispersion selbn Tinvention avec un traitement & 
25 base de Ce0 2 (25 %), Si0 2 , Al 2 0 3 

Rape 1 - Hvdrolvse 

On ajoute successivement & 1300 g d'une solution d'oxychlorure de titane & 1,73 
mol/kg : 

- 1 21 g d'acide chlorhydrique & 36 %, 
- 1 5,1 4 g d'acide citrique, 
- 1 562 g d'eau 6pur6e, 

- 10,30 g (3,6 % n\0^) de germes d'anatase pr6sentant une taille cdmpris entre 
5 et 6 nm. 

Le melange est ports h Ebullition est y est maintenu pendant 3 h. 
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Etane 2 - R6cuo6ration de s particules et remise en dispersion 
La solution est ensuite filtr6e et les particules obtenues sont Iav6es k I'eau 
jusqu'& §limination complete des chlorures. Elles sont ensuite redispers6es k pH 9 
(contr6l6 par I'ajout de soude) avec un extrait sec est de 20 % en poids. 

5 

La dispersion obtenue est stable. La taille des particules mesur6e par MET est de 
60 nm. Uanalyse par diffraction X indique que les particules sont k base de dioxyde de 
titane uniquement sous forme anatase. Les particules sont sous forme de dioxyde de 
titane polycristallin, elles pr6sentant une surface sp6cifique BET de 300 m 2 /g. 

10 

Etaoe 3 - Traitement des particules par tin compost du cSlium 

On utilise une solution 1 qui est une solution aqueuse rfac6tate de c6rium obtenue 
par dissolution de 67,8 g rfac6tate de c6rium dans 932 g rfeau . 

15 

On introduit 1159 g de la dispersion obtenue k Tissue de l'6tape 2 dans un 
r6acteur de 3 litres muni d'une agitation. Puis, on ajoute 240 g rfeau 6pur6e. Le p H de 
la dispersion est ajuste k 9 par ajout de soude. La temperature est maintenue k25 °C. 

On introduit ensuite la solution 1 de fagon continue avec un d6bit de 500 ml/h. Le 
20 pH est r6gul6 ^ 9 par introduction simultan6e d'une solution aqueuse de soude 5 M et 
rfune solution aqueuse d'acide phosphorique 1 M. On effectue ensuite un mOrissement 
de 1 heure & 25 °C, toujours sous agitation. 

Etaoe 4 - Traitement des p articules par de la silice et de I'alumine 

25 

On utilise les solutions suivantes : 

- solution 2 : solution aqueuse de silicate de c6rium obtenue par dissolution de 
108,78 g de silicate de sodium dans 100 g rfeau (silicate de sodium k 355 g/l de Si0 2 et 
rapport molaire Si0 2 /Na20 = 3,3) 
30 - solution 3 : solution aqueuse rfaluminate de sodium obtenue par dissolution de 

39,28 g rfaluminate de sodium dans 40 g rfeau (aluminate de sodium & 24 % rfAI 2 0 3 et 
19%deNa 2 0) 

Le milieu rSactionnel issu de I'Stape 3 est chaufte k 90 °C (mont6e en tempdrature 
35 en 35 min) et la solution 2 est introduite avec un d6bit de 2 ml/min. Le pH est r6gul6 & 9 
par Introduction de H 2 S0 4 3M. On effectue un temps de mOrissement de 1 heure k 90 
°C. 
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toujours a 90 °C et £ pH 9, on introduit la solution 3 avec un debit de 2 ml/min, 
puis on laisse mGrir 1 heure. Le milieu r&actionnel est ensuite refroidi & temperature 
ambiante. 

5 La dispersion obtenue est centrifug6e. Le gateau obtenu est Iav6 avec de I'eau 

6pur§e puis ce gateau est redisperse en milieu aqueux a pH 9. 
L'extrait sec de la dispersion est de 25 % en poids. 

La taille des particules mesur6e par MET est de 60 nm. Le taux de c6rium est de 
25 % en poids, exprim6 en Ce 2 0 par rapport au Ti0 2 , le taux de Si0 2 est de 15 % en 
10 poids et celui de Al 2 0 3 de 5 %. 

Exemple 2 - Preparation d'une dispersion selon I'invention avec traitement de 
surface & base de Ce0 2 (5 %), Si0 2 , Al 2 0 3 

15 

Etape 1 - Hvdrplyse 

On realise la m§me hydrolyse que dans T6tape 1 de I'exemple 1. 

Etape 2 - R6cup6ration des particules et remise en dispersion 
20 On realise la mSme etape 2 que dans I'exemple 1 . 

Etape 3 - Traitement des particules oar un compose du c6rium 

On utilise une solution 4 qui est une solution aqueuse rfac6tate de c6rium obtenue 
25 par dissolution de 1 3,56 g tfac6tate de c6rium dans 750 g rfeau. 

On introduit 1159 g de la dispersion obtenue & Tissue de l'6tape 2 dans un 
r6acteur de 3 litres muni d'une agitation. Puis, on ajoute 240 g d'eau 6pur6e, Le pH de 
la dispersion est ajuste a 9 par ajout de soude. La temperature est maintenue a 25 °C. 
30 On introduit ensuite la solution 4 de fagon continue avec un debit de 500 ml/h. Le 

pH est r6gul6 a 9 par introduction simultan6e d'une solution aqueuse de soude 5 M et 
d'une solution aqueuse d'acide phosphorique 1 M. On effectue ensuite un mQrissement 
de 1 heure a 25 °C, toujours sous agitation. 
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Etaoe 4 - Traitement des oa rticules oar de la silice et de I'alumine 
On utilise les solutions suivantes : 

- solution 2 : solution aqueuse de silicate de c6rium obtenue par dissolution de 
5 108,78 g de silicate de sodium dans 100 g d'eau (silicate de sodium k 355 g/l de Si0 2 et 

rapport molaire Si0 2 /Na 2 0 = 3,3) 

- solution 3 : solution aqueuse d'aluminate de sodium obtenue par dissolution de 
39,28 g d'aluminate de sodium dans 40 g d'eau (aluminate de sodium £ 24 % d'AI 2 0 3 et 
19%deNa 2 0) 

10 

Le milieu r§actionnel est ensuite chaufte k 90 °C (montee en temperature en 35 
min) et la solution 2 est introduite avec un d6bit de 2 ml/min. Le pH est r6gul6 & 9 par 
Introduction de H 2 S0 4 3M. On effectue un temps de murissement de 1 heure & 90 °C. 

Toujours £ 90 °C et & pH 9, on introduit la solution 3 avec un debit de 2 ml/min, 
15 puis on laisse mQrir 1 heure. Le milieu r6actionnel est enuite refroidi & temperature 
ambiante. 

La dispersion obtenue est centrifug6e. Le gateau obtenu est Iav6 avec de I'eau 
6pur6e puis ce gateau est redispers6 en milieu aqueux & pH 9. 
20 L'extrait sec de la dispersion est de 25 % en poids. 

La taille des particules mesur6e par MET est de 60 nm. Le taux de c6rium est de 
5 % en poids, exprime en Ce 2 0 par rapport au Ti0 2 , le taux de Si0 2 est de 15 % en 
poids et celui de Al 2 03 de 5 %. 

25 Exemple 2 - Preparations cosm&tiques anti-UV 

On prepare des compositions cosm6tiques anti-UV a partir : 

- d'une dispersion de dioxyde de titane tra'rt6e en surface par 15 % de SiO^et 5 % 
deAI^Oj, 

30 - de la dispersion de dioxyde de titane de I'exemple 1 traitee par 25 % de Ce02, 

1 5 % de Si0 2 et 5 % de A\p 3 , 
en suivant la formulation suivante : 
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CTFA 



Ingr6dients 



% en poids 



cyclom&hicone 
5 huile min6rale 

huile de tournesol 

decyl oteate 

ac6tate de vitamine E 

alcool stearate POE-21 
10 alcool stearate POE-2 

conservateur 

diphenyldim6thicone en 6mulsion 
hydroxypropyl guar 
glycerol 
15 acide citrique 

eau d6ionis6e 
Ti0 2 en dispersion 



Mirasil CM5 


3 


Marcol 82 


10 




4 


Cetiol V 


2 




0,3 


Brij 721 


1,5 


Brii 72 


3 


Germaben II 


0,2 


Mirasil DPME-E 


3 


Jaguar HP 8 


0,2 




3 



qs pour que pH = 6,5 
qs 100 
5 



20 



Mftsnm de ph ntnstahilite do la composition 



Dispersion de T1O2 
utilisee 


Coordon6ees colorim£triques 


Observation visuelle 


Avant Sun-test 


Aords Sun-test 


Particules trait6es 
seulement Si02 et 

AI203 


L* » 88,9 
a* = - 0,76 
b* = 3,27 


L* = 73,81 
a* = -3,08 
b* = - 7,04 


la formulation 
devient bleu 


Selon ex. 1 


L* = 79,36 
a* = - 0,20 
b* = 14,72 


L* = 79,07 
a* = 0,40 
b* = 16,06 


la formulation reste 
blanche 
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REVENDICATIONS 

1 . Dispersion de particules de dioxyde de titane anatase obtenue par : 

1. hydrolyse d'au moins un compose du titane A en presence d'au moins un 
5 compose B choisi parmi : 

(i) les acides qui presentent : 

- soit un groupement carboxyle et au moins deux groupements hydroxyles et/ou 
amines, 

- soit au moins deux groupements carboxyles et au moins un groupement 
10 hydroxyle et/ou amine, 

(ii) les acides phosphoriques organiques de formules suivantes : 

HO O R2 O OH 
Ml I II / 

15 P- (O n -P 

/ I \ 

HO R1 OH 



20 HO O OH 0 OH 

Ml I II / 

P - C - P 
/ I \ 
HO R3 OH 

25 

O OH 

II / 

HO O CH 2 - P - OH 

Ml / 
30 P_CH 2 -[N_ (CH2) m ] p -N 

/ I \ • 

HO CH 2 CH 2 - P- OH 

I II \ 

O = P- OH O OH 

35 I 

OH 

dans lesquelles, n et m sont des nombres entiers compris entre 1 et 6, p est un 
nombre entier compris entre 0 et 5, R1, R2, R3 identiques ou differents 
40 representant un groupement hydroxyle, amino, aralkyl, aryl, alkyl ou I'hydrogene, 

(iii) les composes capables de liberer des ions sulfates en milieu acide, 

(iv) les sels des acides decrits ci-dessus, 

et en presence de germes de dioxyde de titane anatase presentant une taille d'au plus 5 
nm et dans un rapport ponderal exprime en TO 2 pr6sent dans les germes/titane present 
45 avant introduction des germes dans le milieu d'hydrolyse, exprime en Ti0 2 compris entre 
0,01 % et 3 %. 
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2. r6cup6ration des particules obtenues k la suite de I'hydrolyse et remise en 
dispersion de ces particules, 

3. traitement des particules issues de l'6tape 2 par prfecipitation tfune couche d'au 
moins un compos6 du c&rium et/ou du fer, 

5 4. traitement des particules issues de l'6tape 3 par precipitation tf une couche d'au 

moins un sel, oxyde ou hydroxyde m6tallique sous forme simple ou mixte. 

2. Dispersion selon la revendication 1, caract6ris§e en ce qu'apr^s T6tape 4, on 
r6cup6re les particules obtenues k la suite du traitement, et on les remet en dispersion. 

10 

3. Dispersion selon la revendication 1 ou 2, caract6ris6e en ce que le compos6 du titane 
A est choisi parmi les ha!og6nures. les oxyhalog6nures tels que I'oxychlorure de titane, 
les alcoxydes de titane, les sulfates et les sulfates synth6tiques. 

15 4. Dispersion selon I'une quelconque des revendications 1 k 3, caract6ris6e en ce que 
le compos6 B est un acide hydroxydi- ou hydroxytricarboxylique tel que I'acide citrique. 

5. Dispersion selon I'une quelconque des revendications 1 & 4, caract6ris§e en ce que 
la concentration molaire du compos6 B par rapport k celle du compos6 du titane A est 

20 comprise entre 0,2 et 1 0 %. 

6. Dispersion selon Tune quelconque des revendications 1 & 5, caract6ris6e en ce que 
Thydrolyse est effectu6e ^ une temp6rature sup6rieure ou 6gale & 70 °C. 

25 7. Dispersion selon Tune quelconque des revendications 1 k 6, caract6ris6e en ce qu'au 
cours de P6tape 2, aprds la r6cup6ration des particules obtenues & la suite de 
Thydrolyse et avant leur remise en dispersion, on neutralise les particules et on leur fait 
subir au moins un lavage. 

30 8. Dispersion selon Tune quelconque des revendications 1 k 7, caract6ris6e eh ce qu'au 
cours de l'6tape 3, on pr6cipite le compos6 du c6rium k partir d'un sel ce c6rium tel que 
Tac6tate de c6rium, le sulfate de c6rium, le chlorure de c6rium. 

9. Dispersion selon I'une quelconque des revendications 1 k 8, caract6ris6e en ce qu'au 
35 cours de l'6tape 3, on pr6ciprte le compos6 du fer k partir d'un set ce fer tel que Tac6tate 
de fer, le sulfate de fer, le chlorure de fer. 
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10. Dispersion selon I'une quelconque des revendications 1 a 9. caracterisee en ce 
qu'au cours de I'etape 3, on precipite une quantite de compose(s) du cerium et/ou du fer 
telle que le rapport en poids du cerium, exprime en CeO, et du fer, exprime en Fe 2 0 3 , 
sur le dioxyde de titane est d'au moins 1 % en poids. 

5 

11. Dispersion selon I'une quelconque des revendications 1 a 10, caracterisee en ce 
qu'au cours de I'etape 4, on precipite une couche d'au moins un compose metallique 
choisi parmi Si0 2 , Zr0 2 , les oxydes ou hydroxydes de I'aluminium, de zinc, de titane ou 
d'etain sous forme simple ou mixte. 

10 

12. Dispersion selon I'une quelconque des revendications 1 a 11, caracterisee en ce 
qu'au cours de I'etape 4, on precipite a la surface des particules une couche d'au moins 
un sel, oxyde ou hydroxyde de silicium ou d'aluminium sous forme simple ou mixte. 

15 13. Dispersion selon la revendication 1 2, caracterisee en ce qu'on precipite le compose 
du silicium a partir d'un sel de silicium tel qu'un silicate alcalin. 

14. Dispersion selon I'une des revendications 12 ou 13, caracterisee en ce qu'on 
precipite le compose d'aluminium a partir d'un sel d'aluminium tel que le sulfate 

20 d'alumine, I'aluminate de soude, le chlorure basique d'aluminium, I'hydroxyde 
d'aluminium diacetate. 

15. Dispersion selon I'une des revendications 1 a 14, caracterisee en ce qu'au cours de 
I'etape 4, on precipite une quantite de sel, oxyde ou hydroxyde metallique telle que le 

25 rapport en poids de ces composes metalliques sur le dioxyde de titane est d'au plus 60 
% en poids. 

16. Dispersion selon I'une des revendications 1 a 15, caracterisee en ce qu'on introduit 
de la polyvinylpyrrolidone (PVP) dans une quantite d'au moins 1 % en poids par rapport 

30 au dioxyde de titane entre les etapes 2 et 3 et/ou au cours de I'etape 2. 

17. Dispersion selon I'une quelconque des revendications 1 a 16. caracterisee en ce 
que les particules de dioxyde de titane presentent un diametre com pris entre 25 et 100 
nm. 

35 

18. Dispersion selon I'une quelconque des revendications 1 a 17, caracterisee en ce 
que Findice de dispersion des particules est d'au plus 1 ,3. 
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19. Dispersion selon Tune quelconque des revendications 1 k 18, caract6ris6e en ce 
que les particules pr6sentent une surface sp6cifique d'au moins 50 m 2 /g. 

20. Poudre k base de dioxyde de titane, caract6ris6 en ce qu'elle obtenue par 
5 Elimination de Teau de la dispersion telle que d6finie selon I'une des revendication 1 & 

19. 

21. Utilisation de la dispersion selon Tune des revendications 1 & 19 ou de la poudre 
selon la revendication 20 en tant qu'agent anti-UV. 

10 

22. Utilisation selon la revendication 21 dans les formulations pour cosm&iques. 

23. Composition cosm6tique anti-UV, caracteris6e en ce qu'elle comprend au moins une 
dispersion selon les revendications 1 & 19 et/ou au moins une poudre selon la 

15 revendication 20, en quantity telle que la teneur de ladite composition en dioxyde de 
titane est d'au moins 1 %, de preference d'au plus 25 % en poids. 
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